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1. Nowe sole siarczandw pochodnych l f 3-dioksan6w 0 
nazwach cis- i traro-2-aIkilo-5-hydroksy-I.3-dioksany i wzorach 
og<51nych przedstawionych narysunku wzorami. odpowiednio 1 i2, 
w kt6rych n wynosi od 7 do 1 3, m wynosi 1 lub 2, X sianowi kation 
metalu z pierwszej lub drugiej grupy ukladu okrcsowego pierwia- 
stkbw, takiego jak lit, poias, cez, magnez. wapri lub bar, kation 
amonowy lub kation pirydyniowy. 

2. Sposob wytwarzania nowych soli siarczan6w pochod- 
nych cis- i/lub trans-2-alkilo-hydroksy-l,3-dioksan6w o wzorach 
ogdlnych odpowicdnio I i 2, w ktdrych n wynosi od 7 do 13, m 
wynosi I lub 2, X stanowi kation mctaJu z pierwszcj lub drugicj 
grupy uJctadu okrcsowego pierwiastk6w takiego jak lit, potas. cez, 
magnez. wapri lub bar, kation amonowy lub kation pirydyniowy, 
znamienny tym, ze cis- i/lub trans- 2-alkilo-5-hydroksy- 1 ,3-dioksa- 
ny 0 wzorach ogdlnych 3 i/lub 4. w ktdrych n ma wyzej podane 
znaczenie. w roztworze rozpuszczalnika, korzystnie w postaci tetrach- 
lorku wegla z dodatkiem pirydyny, poddaje sie reakeji z kwasem 
chJorosulfonowy m, po czym odparowuje rozpuszczalnik a pozosta- 
to&oczyszczasie. lub pozostaloic* wprowadzado alkoholowo-wod- 
nego roztworu lub zawiesiny wodorotlenku, weglanu lub wodoroweg- 
(anu metal u z pierwszej lub drugiej grupy ukladu okrcsowego 
pierwiastkdw zdefiniowanego powyzej lub wodorotlenku amonu, 
rozpuszczalnik odparowuje sic i oczyszcza pozostaloid. 
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Nowe sole siarczandw pochodnych 1,3-dioksanow 
i spos6b ich wytwarzania 

Zastrzezenia patentowe 

1. Nowe sole siarczan6w pochodnych l,3-dioksan6w o nazwach cis- i trans-2-alkilo-5-hy- 
droksy-i,3-dioksany i wzorach ogolnych przedstawionych na rysunku wzorami, odpowiednio 1 
i 2, w kt<5rych n wynosi od 7 do 13, m wynosi i lub 2, X stanowi kation metalu z pierwszej lub 
drugiej grupy ukladu okresowego pierwiastk6w, takiego jak lit, potas, cez, magnez, wapn lub 
bar, kation amonowy lub kation pirydyniowy. 

2. Sposob wytwarzania nowych soli siarczandw pochodnych cis- i/lub trans-2-alkilo-hy- 
droksy- 1,3-dioksanow o wzorach ogolnych odpowiednio 1 i 2, w kttfrych n wynosi od 7 do 13, 
rn wynosi 1 lub 2, X stanowi kation metalu z pierwszej lub drugiej grupy ukladu okresowego 
pierwiastk6w takiego jak lit, potas, cez, magnez, wapn lub bar, kation amonowy lub kation 
pirydyniowy, znamienny tym, ze cis- i/lub trans-2-alkilo-5-hydroksy-l,3-dioksany o wzorach 
ogolnych 3 i/lub 4, w kt6rych n ma wyzej podane znaczenie, w roztworze rozpuszczalnika, 
korzystnie w postaci tetrachlorku w?gla z dodatkiem pirydyny, poddaje si? reakcji z kwasem 
chlorosulfonowym, po czym odparowuje rozpuszczalnik a pozostalo$d oczyszcza si? lub pozo- 
stato£<5 wprowadza do alkoholowo-wodnego roztworu lub zawiesiny wodorotlenku, w?glanu lub 
wodorow?glanu metalu z pierwszej lub drugiej grupy ukladu okresowego pierwiastkow zdefi- 
niowanego powyzej lub wodorotlenku ambnu, rozpuszczalnik odparowuje si? i oczyszcza 
pozostaloSc. 

3. Spos6b wedhig zastrz. 2, znamienny tym, ze stosunek molowy pochodnej lub miesza- 
niny pochodnych 1,3-dioksanu do kwasu chlorosulfonowego i do pirydyny zawiera si? w 
granicachod 1:1.1:2.3 do 1:1.2:2.5. 

4. Spos6b wytwarzania nowych soli siarczan6w pochodnych cis- i/lub trans-2-alkilo-5-hy- 
droksy- 1,3-dioksanow o wzorach og61nych, odpowiednio, 1 i 2, w kt6rych n wynosi od 7 do 13, 
m wynosi 1 lub 2, X stanowi kation metalu z pierwszej lub drugiej grupy ukladu okresowego 
pierwiastkow, takiego jak lit, potas, cez, magnez, wapn lub bar, kation amonowy lub kation 
pirydyniowy, znamienny tym, ze cis- i/lub trans-2-alkilo-5-hydroksy-l,3-dioksany o wzorach 
ogolnych, odpowiednio, 3 i 4, w kt6rych n ma wyzej podane znaczenie, w roztworze rozpusz- 
czalnika, korzystnie w postaci tetrachlorku w?gla, poddaje si? reakcji z tritlenkiem siarki, 
korzystnie w postaci kompleksu tritlenek siarki-pirydyna, po czym odparowuje si? rozpuszczal- 
nik a pozostaloSc oczyszcza si? lub pozostaloSc wprowadza si? do alkoholowo-wodnego 
roztworu lub zawiesiny wodorotlenku, w?glanu lub wodorow?glanu metalu pierwszej lub 
drugiej grupy ukladu okresowego pierwiastkow zdefiniowanego powyzej lub wodorotlenku 
amonu, rozpuszczalnik odparowuje si? i oczyszcza pozostalo^c. 

5. Sposob wedhig zastrz. 4, znamienny tym, ze stosunek molowy pochodnej lub miesza- 
niny pochodnych 1,3-dioksanu do kompleksu tritlenek siarki-pirydyna zawiera si? w granicach 
od 1:1.1 do 1:1.2. 



Przedmiotem wynalazku sj* nowe sole siarczandw pochodnych 1 ,3-dioksanow o nazwach 
cis- i trans-2-alkiIo-5-hydroksy-l,3-dioksany i wzorach og61nych przedstawionych na rysunku 
wzorami, odpowiednio 1 i2, wktorychn wynosiod7do 13,mwynosi 1 lub 2, X stanowi kation 
metalu z pierwszej lub drugiej grupy ukladu okresowego pierwiastkow, takiego jak lit, potas, 
cez, magnez, wapn lub bar, kation amonowy lub kation pirydyniowy. 

Nowe sole wykazujs* aktywnos'c powierzchniow^ na granicach mi?dzyfazowych i prze- 
znaczone S3 do stosowania jako skladniki aktywne srodkow piorqcych, zwilzaj^cych, solubili- 
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zujqcych, spieniajscych, antyspieniaj^cych, emulguj^cych, myj^cych, dysperguj^cych indy wi- 
dualnie lub w ich mieszaninach lub w mieszaninach z innymi substancjami powierzchniowo 
aktywnymi, w wyrobach dla chemii gospodarczej, przemyshi wlokienniczego, olejach smaro- 
wych i smarach, itp. srodkach pomocniczych. 

Siarczany alkilowe, otreymy wane w reakcji siarczanowania dhigolaricuchowych alkoholi 
alifatycznych lub w reakcji addycji kwasu siarkowego do w?glowodorow nienasyconych i 
nast?pnie neutralizacji powstatych kwasow alkilosiarkowych ogolnie dost?pnymi wodorotlen- 
kami, w?glanami lub gazowym amoniakiem, stanowi^ jedn^ z najwazniejszych grup aniono- 
wych zwi^zkow powierzchniowo czynnych o wielorakich zastosowaniach praktycznych, 
opisanych w monografii: W. M. Linfield (Ed.), Anionic Surfactants, Part I and II, M. Dekker, 
Inc., New York, USA, 1976.. Z opisow patentowych Stanow Zjednoczonych Ameryki nr 
3909460 i nr 3948953 znane sole amonowe siarczanow, otrzymywanych z 5-cio czlonowych 
cyklicznych acetali, 2-mono-podstawionych lub 2,2-dipodstawionych 4-hydroksymetylo-l,3- 
dioksolan6w, uzytych jako p6tprodukty hydrofobowe. Z polskiego opisu patentowego nr 
162441 znany jest sposob wytwarzania powierzchniowo aktywnych siarczan6w sodowych, 
otrzymywanych z 6-cio czlonowych cyklicznych acetali, 2,5-dipodstawionych oraz 2,2,5-tripod- 
stawionych 5-hydroksymetylo-l,3-dioksan6w uzytych jako p6tprodukty hydrofobowe. 

Nie znane sole siarczan6w pochodnych 1,3-dioksanow o nazwach cis- i trans-2-alkilo- 
5-hydroksy-l,3-dioksany i wzorach og61nych przedstawionych na rysunku wzorami, odpowie- 
dnio 1 i 2, w kt6rych n wy nosi od 7 do 1 3, m wynosi 1 lub 2, X stanowi kation metalu z pierwszej 
lub drugiej grupy ukladu okresowego pierwiastk6w, takiego jak lit, potas, cez, magnez, wapri 
lub bar, kation amonowy lub kation pirydyniowy. 

Wynalazek dotyczy nowych soli siarczan6w pochodnych 1,3-dioksanow o nazwach cis- i 
trans-2-alkiIo-5-hydroksy-l,3-dioksany i wzorach ogolnych przedstawionych na rysunku wzo- 
rami, odpowiednio, 1 i 2, w ktdrych n wynosi od 7 do 13, m wynosi I lub 2, X stanowi kation 
metalu z pierwszej lub drugiej grupy ukladu okresowego pierwiastkdw, takiego jak lit, potas, 
cez, magnez, wapri lub bar, kation amonowy NH 4 + lub kation pirydyniowy CsH 5 NH + . 

Wynalazek dotyczy takze sposobu wytwarzania nowych soli siarczanow pochodnych cis- 
i trans-2-alkilo-5-hydroksy- 1,3-dioksanow o wzorach og61nych, odpowiednio, 1 i 2, w ktorych 
n wynosi od 7 do 13, m wynosi 1 lub 2, X stanowi kation metalu z pierwszej lub drugiej grupy 
ukladu okresowego pierwiastkow, takiego jak lit, potas, cez, magnez, wapri lub bar, kation 
amonowy NH 4 lub kation pirydyniowy CsHsNH*. 

Istota wynalazku polega na tym, ze cis- i/lub trans-2-alkilo-5-hydroksy- 1 ,3-dioksany o 
wzorach ogolnych, odpowiednio, 3 i 4, w ktorych n ma wyzej podane znaczenie, w roztworze 
rozpuszczalnika, korzystnie w postaci tetrachlorku w?gla, z dodatkiem pirydyny, poddaje si? 
reakcji z kwasem chlorosulfonowym, po czym odparowuje si? rozpuszczalnik i oczyszcza 
pozostato& lub pozostalosc wprowadza si? do alkoholowo-wodnego roztworu lub zawiesiny 
wodorotlenku, w?glanu lub wodorovy?glanu metalu z pierwszej lub drugiej grupy ukladu 
okresowego pierwiastkow, takiego jak lit, potas, cez, magnez, wapri lub bar lub wodorotlenku 
amonu, rozpuszczalnik odparowuje si? i oczyszcza pozostalo£<5. Korzystne jest, gdy stosunek 
molowy pochodnej lub mieszaniny pochodnych 1 ,3-dioksanu do kwasu chlorosulfonowego i do 
pirydyny zawiera si? w granicach od 1 : 1 . 1 :2.3 do 1 : 1 .2:2.5. 

Istota wynalazku polega i na tym, ze cis- i/lub trans-2-alkilo-5hydroksy-l,3-dioksany o 
wzorach og61nych, odpowiednio, 3 i 4, w kt6rych n ma wyzej podane znaczenie, w roztworze 
rozpuszczalnika, korzystnie w postaci tetrachlorku w?gla, poddaje si? reakcji z tritlenkiem siarki, 
korzystnie w postaci kompleksu tritlenek siarki-pirydyna, po czym odparowuje si? rozpuszczal- 
nik i oczyszcza pozostalos'd lub pozostalosc wprowadza si? do alkoholowo-wodnego roztworu 
lub zawiesiny wodorotlenku, w?glanu lub wodorow?glanu metalu z pierwszej lub drugiej grupy 
ukladu okresowego pierwiastk6w, takiego jak lit, potas, cez, magnez, wapri lub bar lub wo- 
dorotlenku amonu, rozpuszczalnik odparowuje si? i oczyszcza pozostalos'd. Korzystne jest gdy 
stosunek molowy pochodnej lub pochodnych 1,3-dioksanu do kompleksu tritlenek siarki-piry- 
dyna zawiera si? w granicach od 1 : 1 . 1 do 1 : 1 .2. 
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Zasadniczymi korzysciami wynalazku jest wytwarzanie anionowych zwi^zkow powie- 
rzchniowo czynnych o wysokiej aktywnosci powierzchniowej, trwalosd wytworzonych siarcza- 
n6w w srodowisku obojetnym oraz ich podatnosc na hydroliz? w Srodowisku kwaSnym do 
produktow, nie wykazuj^cych aktywnosci powierzchniowej, co czyni wytworzone siarczany 
malo uci^zliwymi dla naturalnego Srodowiska. 

Zasadniczymi korzysciami sposobu wedhig wynalazku jest latwa dost^pnosd potprodu- 
ktow hydrofobowych otrzymy wanych zwiaszcza z czteroskiadnikowych mieszanin cis- i trans- 
2-alkilo-5-hydroksy-l,3-dioksanow oraz cis- i trans-2-alkilo-4-hydroksymetylo -1,3-diok- 
solan6w, latwoSd prowadzeniareakcji siarczanowania, latwosc uzyskiwania soli siarczanow oraz 
mozliwoSc otrzymywania zwi^zkow o zdefiniowanej budowie geometrycznej. 

Przedmiot wynalazku wytwarza si? wedhig riizej podanych przykladow w reakcjach 
przedstawionych na rysunku schematami 1-3. 

P r z y k 1 a d I. 

Do roztworu 0.010 kg, tj. 0.0387 mola, mieszaniny cis- i trans-2-undecylo-5-hydroksy- 
l,3-dioksan6w w 0.070 dm osuszonego tetrachlorku w?gla i 2 * 10" 3 dm 3 osuszonej pirydyny, 
wprowadza sis przy intensywnym mieszaniu, w temperaturze pokojowej, w kilku porcjach, 
7.4 * 10° kg, tj. 0.0464 mola, kompleksu tritlenek siarki-pirydyna. Mieszanie kontynuuje sis w 
tej temperaturze przez 1 godzin?, a nast?pnie przez 6 - 8 godzin w temperaturze ok. 310 K. Po 
odparowaniu rozpuszczalnika i krystalizacji pozostaloSci z alkoholu etylowego, uzyskuje si? 
0.0 1 27 kg, tj. 89% mol., mieszaniny powierzchniowo aktywnych soli pirydyniowych siarczanow 
pochodnych cis- i trans-2-undecy!o-5-hydroksy-l,3-dioksan6w, o ogolnych wzorach 1 i 2, w 
ktdrych n wynosi 1 1, m wynosi 1, X stanowi kation pirydyniowy CsHsNH*. Wzor sumaryczny: 
C20H35NO6S; zawartoSc C, H, S, N obliczona, odpowiednio, 57.53, 8.45, 7.68, 3.35 % wag.; 
wyznaczona, odpowiednio, 57.6, 8.5, 7.7, 3.3 % wag.; temperatura topnienia 372 - 376 K; 
temperatura punktu Krafft'a dla 1 % wag. wodnego roztworu ponizej 293 K. 

PrzyktadIL 

Do roztworu 0.010 kg, tj. 0.0387 mola, mieszaniny cis- i trans-2-undecylo-5-hydroksy- 
1,3-dioksanu w 0,070 dm 3 osuszonego tetrachlorku w?gla i 8 * 10 3 dm 3 osuszonej pirydyny, 
wkrapla si? w temperaturze 280 - 285 K, przy intensywnym mieszaniu, w czasie 0.5 godziny, 
5.4 * 10" kg, tj. 0.46 mola, kwasu chlorosulfonowego. Po wkropleniu cafoSci kwasu chloro- 
sulfonowego, mieszanie kontynuuje si? przez 1 godziny w temperaturze pokojowej a nast?pnie 
przez 6 - 8 godzin w temperaturze okolo 310 K. Po odparowaniu rozpuszczalnika pozostaloSc 
wprowadza si? stopniowo w temperaturze pokojowej do zawiesiny 3.7 * 10" 3 kg, tj. 0.05 mola, 
wodorotlenku wapnia w 0.15 dm 3 wody. Po odparowaniu wody i krystalizacji pozostaioSci z 
alkoholu etylowego, uzyskuje si? 0.012 kg, tj. 86.5% mol., mieszaniny soli wapniowych 
siarczanow pochodnych cis- i trans-2-undecylo-5-hydroksy-l,3-dioksanow, 0 ogolnych wzorach 1 i 
2, w kt6rych n wynosi 1 1, m wynosi 2, X stanowi kation wapniowy Ca. Wzor sumaryczny: 
C3oH 5 gOi2S2Ca; zawartosd C, H, S obliczona, odpowiednio, 50.40, 8.18, 8.97% wag.; wyzna- 
czona, odpowiednio, 50.3, 8.1, 8.8% wag.; temperatura topnienia powyzej 533 K, temperatura 
punktu Krafft'a powyzej 370 K. Mieszanina powierzchniowo aktywnych soli magnezowych 
siarczan6w pochodnych cis- i trans-2-undecylo-5-hydroksy-l,3-dioksanow, o ogolnych wzorach 1 i 
2, w ktorych n wynosi 1 1 , m wynosi 2, X stanowi kation magnezowy Mg (85% mol. wydajnosci) 
posiada wlasciwosci: wzor sumaryczny: C 3 oH580i2S 2 Mg; zawartosc C, H, S obliczona, odpo- 
wiednio, 51 .53, 8.36, 9. 17% wag.; wyznaczona odpowiednio, 5 1.6, 8.4, 9.2% wag.; temperatura 
topnienia (rozkladu) powyzej 540 K, temperatura punktu Krafft'a dla 1% wag. wodnego 
roztworu ponizej 293 K. Mieszanina powierzchniowo aktywnych soli barowych siarczanow 
pochodnych cis- i trans-2-heptylo-5-hydroksy-l,3-dioksan6w, 0 ogolnych wzorach 1 i 2, w 
ktorych n wynosi 7, m wynosi 2, X stanowi kation Ba (85% mol. wydajnosci) posiada 
wlaiciwosci: wzor sumaryczny: C22H420i2S 2 Ba; zawartoSd C, H, S obliczona, odpowiednio, 
37.75, 6.05, 9.16% wag.; wyznaczona, odpowiednio, 37.8, 6.0, 9.0; temperatura topnienia 
(rozkladu) powyzej 540 K; temperatura punktu Krafft'a dla 1% wag. wodnego roztworu 345 K. 
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Przy klad m. 

Produkt reakcji mieszaniny cis- i trans-2-undecylo-5-hydroksy-l,3-dioksan6w z komple- 
ksem tritlenek siarki-pirydyna jak w przykladzie I, po odparowaniu rozpuszczalnika wprowadza 
si? stopniowo do 0. 1 5 dm alkoholowo-wodnego roztworu wodorotlenku amonu, zawierajacego 
0.1 mola NH 3 . Po odparowaniu nadmiaru araoniaku oraz rozpuszczalnikow i krystalizacji 
pozostalosci z alkoholu etylowego uzyskuje si? 0.01 14 kg, tj. 83% mol., mieszaniny powierzch- 
niowo akty wnych soli amonowych siarczan6w pochodnych cis- i trans-2-undecylo-5-hydroksy- 
l,3-dioksan6w ; oog61nychwzorach 1 i 2, w ktdrych n wynosi ll.mwynosi 1,X stanowi kation 
amonowy NH4 . Wz6r sumaryczny: CjHasNOsS; zawartosc C, H, N, S obliczona, odpowiednio 
50.68, 9.36 : 5.94, 9.02% wag. ; wyznaczona, odpowiednio, 50.8, 9.5, 3.9. 9. 1 % wag.; temperature 
topnienia 416 - 418 K; temperatura produktu Krafft'a dla 1 % wag. wodnego roztworu 302 K 

Przy klad IV. 

Do roztworu 0.010 kg, tj. 0.0387 mola, cis-2-undecylo-5-hydroksy-l,3-dioksanu w 0 070 dm 3 
osuszonego tetrachlorku wegla i 2 * 10 3 dm 3 osuszonej pirydyny, wprowadza si? przy inten- 
sywnym mieszaniu, w temperaturze pokojowej, w kilku porcjach, 7.4 * 10 3 kg, tj 0 0464 mola 
kompleksu tritlenek siarki-pirydyna. Mieszanie kontynuuje sie w tej temperaturze przez 1 
godzin?, a nastepme przez 6 - 8 godzin w temperaturze okoto 3 10 K. Po odparowaniu rozpusz- 
czalnika, pozostalosd wprowadza si? stopniowo w temperaturze pokojowej do zawiesiny 7 2 * 
10 kg, tj. 0.045 mola, w?glanu potasu w 0.1 dm 3 mieszaniny rozpuszczalnikow alkohol 
etylowy-woda (3:1, v/v). Po odparowaniu rozpuszczalnik6w i krystalizacji pozostalosci z 
alkoholu etylowego, uzyskuje si? 0.0136 kg, tj. 93% mol., powierzchniowo aktywnej soli 
potasowej siarczanu pochodnej cis-2-undecylo-5-hydroksy-l,3-dioksanu o og61nym wzorze 1 
W lP^J? 7r I \™ = *' X stanowi kation Potasowy K. Wzor sumaryczny: CjHzsOsSK"' 
47^6 ^' S ° b ,CZOna - od P° wiednio ' 47 - 84 ' ™, 8-52% wag, oznaozona, odpowiednio,' 
47.9, 7.6, 8.3% wag.; temperatura topnienia (rozkladu) 473 - 475 K; temperatura punktu Krafft'a 
dla 1 % wag. wodnego roztworu 3 15 K. Powierzchniowo akty wna sol litowa siarczanu pochodnej 
c l s-2-undecylo-5-hydroksy-l,3-dioksanu, o og61nym wzorze 1, w ktorym n wynosi 11 m 
wynosi 1, X stanowi kation litowy Li (85% mol. wydajnos'ci) posiada wfasciwoscr wzor 
sumaryczny: Ci 5 H 2 90 6 SLi; zawartoSd C, H, S obliczona, odpowiednio, 52.3 1 8 49 9 3 1 % wae • 
wyznaczona, odpowiednio, 52.3, 8.4, 9.3% wag.,; temperatura topnienia (rozkladu) 475 - 477 K 
temperatura punktu Krafft'a dla 1 % wag.; wodnego roztworu ponizej 293 K. Powierzchniowo 
akty wna sol cezowa siarczanu pochodnej cis-2-undecylo-5-hydroksy- 1 ,3-dioksanu, o ogolnym 
wzorze 1, w kt6rym n wynosi 11, m wynosi 1, X stanowi kation cezowy Cs (92% mol 
wydajnosci) posiada wiasc.wosci: wzor sumaryczny: C 15 H 29 0 6 SCs; zawartosc C, H, S obliczo- 
na, odpowiednio, 38.30, 6.21, 6.81% wag, wyznaczona, odpowiednio, 38.2, 6.2 6 7% wag ■ 

JoSwo'S 

Przy klad V. 

Do roztworu 0 010 kg, tj. 0.0434 mola, trans-2-nonylo-5-hydroksy-l ,3-dioksanu w 0.080 dm 3 
osuszonego tetrachlorku w?gla i 2 * 10" 3 dm 3 osuszonej pirydyny, wprowadza si? przy inten- 
sywnym mieszaniu, w temperaturze pokojowej, w kilku porcjach, 8.3 * 10° kg, ti 0 052 1 mola 
kompleksu tntlenek siarki-pirydyna. Mieszanie kontynuuje si? w tej temperaturze przez 1 godz ' 
prZez 6 ; 8 g° dzin w temperaturze 310 K. Po odparowaniu rozpuszczalnika,' 
pozostaloid wprowadza si? stopniowo w temperaturze pokojowej do zawiesiny 8.3 * 10" 3 kg 

m ITp T P ° taSU W °- 1 2 dm mieszani "y rozpuszczalnikow, alkohol etylowy-woda 
(3.1, v/v). Po odparowaniu rozpuszczalnikow i krystalizacji pozostalosci z alkoholu etylowego 
uzyskuje si? 0.0145 kg, tj. 95% mol.. powierzchniowo aktywnej soli potasowej i siSu 
pochodnej mms-2-nonylo-5-hydroksy- 1 ,3-dioksanu, o ogolnym wzorze 2, w ktirym n %££ 9 m 
wynos, 1, X stanow, kation potasowy K. Wzor sumaryczny C 13 H 25 6 6 SK- zawartold C H S 
Obliczona, odpowiednio. 44.80, 7.23, 9.20% wag, oznaczona, odpowiednio? 4^ M n% 
33Kff (r ° 2k,adU) 476 - 478 K; P-Ktu Krarft'a dla ,%wal° 



No we sole siarczanow pochodnych 1,3-dioksanow 
i spos6b ich wytwarzania 

Zastrzezenia patentowe 

1. Nowe sole siarczan6w pochodnych 1,3-dioksanow o nazwach cis- i trans-2-alkilo-5-hy- 
droksy-l,3-dioksany i wzorach ogolnych przedstawionych na rysunku wzorami, odpowiednio 1 
i 2, w ktdrych n wynosi od 7 do 13, m wynosi 1 lub 2, X stanowi kation metalu z pierwszej lub 
drugiej grupy ukladu okresowego pierwiastkdw, takiego jak lit, potas, cez, magnez, wapn lub 
bar, kation amonowy lub kation pirydyniowy. 

2. Sposob wytwarzania nowych soli siarczan6w pochodnych cis- i/lub trans-2-alkilo-hy- 
droksy- 1,3-dioksanow o wzorach ogolnych odpowiednio 1 i 2, w kt6rych n wynosi od 7 do 13, 
m wynosi 1 lub 2, X stanowi kation metalu z pierwszej lub drugiej grupy ukladu okresowego 
pierwiastk6w takiego jak lit, potas, cez, magnez, waprt lub bar, kation amonowy lub kation 
pirydyniowy, znamienny tym, ze cis- i/lub trans-2-alkilo-5-hydroksy-l,3-dioksany o wzorach 
ogolnych 3 i/lub 4, w kt6rych n ma wyzej podane znaczenie, w roztworze rozpuszczalnika, 
korzystnie w postaci tetrachlorku w?gla z dodatkiem pirydyny, poddaje si? reakcji z kwasem 
chlorosulfonowym, po czym odparowuje rozpuszczalnik a pozostaloSd oczyszcza si? lub pozo- 
stalo&5 wprowadza do alkoholowo-wodnego roztworu lub zawiesiny wodorotlenku, w?glanu lub 
wodorow?glanu metalu z pierwszej lub drugiej grupy ukladu okresowego pierwiastkow zdefi- 
niowanego powyzej lub wodorotlenku amonu, rozpuszczalnik odparowuje si? i oczyszcza 
pozostaloSc. 

3. Spos6b wedtug zastrz. 2, znamienny tym, it stosunek molowy pochodnej lub miesza- 
niny pochodnych 1,3-dioksanu do kwasu chlorosulfonowego i do pirydyny zawiera si? w 
granicach od 1:1.1:2.3 do 1:1.2:2.5. 

4. Spos6b wytwarzania nowych soli siarczan6w pochodnych cis- i/lub trans-2-alkilo-5-hy- 
droksy-1 ,3-dioksanow o wzorach og61nych, odpowiednio, 1 i 2, w ktorych n wynosi od 7 do 13, 
m wynosi 1 lub 2, X stanowi kation. metalu z pierwszej lub drugiej grupy ukladu okresowego 
pierwiastkow, takiego jak lit, potas, cez, magnez, wapn lub bar, kation amonowy lub kation 
pirydyniowy, znamienny tym, ze cis- i/lub trans-2-alkilo-5-hydroksy-l,3-dioksany o wzorach 
ogolnych, odpowiednio, 3 i 4, w kt6rych n ma wyzej podane znaczenie, w roztworze rozpusz- 
czalnika, korzystnie w postaci tetrachlorku w?gla, poddaje si? reakcji z tritlenkiem siarki, 
korzystnie w postaci kompleksu tritlenek siarki-pirydyna, po czym odparowuje si? rozpuszczal- 
nik a pozostafoSc oczyszcza si? lub pozostaloSd wprowadza si? do alkoholowo-wodnego 
roztworu lub zawiesiny wodorotlenku, w?glanu lub wodorow?glanu metalu pierwszej lub 
drugiej grupy ukladu okresowego pierwiastkow zdefiniowanego powyzej lub wodorotlenku 
amonu, rozpuszczalnik odparowuje si? i oczyszcza pozostatoSc. 

5. Sposob wedlug zastrz. 4, znamienny tym, ze stosunek molowy pochodnej lub miesza- 
niny pochodnych 1,3-dioksanu do kompleksu tritlenek siarki-pirydyna zawiera si? w granicach 
od 1:1.1 do 1:1.2. 



★ * * 

Przedmiotem wynalazku s^ nowe sole siarczan6w pochodnych 1 ,3-dioksanow o nazwach 
cis- i trans-2-alkilo-5-hydroksy-l,3-dioksany i wzorach ogolnych przedstawionych na rysunku 
wzorami, odpowiednio 1 i 2, w ktorych n wynosi od 7 do 13, m wynosi 1 lub 2, X stanowi kation 
metalu z pierwszej lub drugiej grupy ukladu okresowego pierwiastkow, takiego jak lit, potas, 
cez, magnez, wapn lub bar, kation amonowy lub kation pirydyniowy. 

Nowe sole wykazujs aktywnoSc powierzchniow^ na granicach mi?dzyfazowych i prze- 
znaczone s<* do stosowania jako skladniki aktywne srodkow pior^cych, zwilzaj^cych, solubili- 



177 120 




CnH^wO 
H 

wz6r 1 



SOj- 
H 



X m+ 
m 



H 

H 



m 



OH 

wziir 3 



wz6r2 

H 

wz6t4 



CnHaHi^vO-vOH ciSOaH. CsHgN C ^\/>^J PSO3HNCSH5 



schemat 1 



CnHa^t^yO-^OH C5H 5 N*S03 CnH^i^O^pSOaHNCjHs 



schemat 2 



CnHz^i^D-^OSOaHNCsHs X^CO, (X(OH^,X(HC0 3 y..) 



C n H2n+ V/0~A OS0 3 " 



schemat 3 



Departament Wydawnictw UP RP. Naklad 70 egz. 
Cena 2,00 zl. 




Gitomer PCT/US03/16819 




CN 



g46-&6- OD, Dioxolane, derivg 

rL: THU (Therapeutic use) ; BlbL (Biologipal study))\USES (Uses) 
(treatment of sepsis with hi^h doses jbf ribof lavirKpr derivs 

./ : • x 

646-06-0 CAPLUS 

l,3-Dioxolane\(6CI, 8CI, 9CI) (CA INDEX NAME) 



L9 ANSWER 3 OF 35 CAPLUS COPYRIGHT 2003 ACS on STN 



ACCESSION NUMBER: 
DOCUMENT NUMBER: 
TITLE: 

INVENTOR (S) : 

PATENT ASSIGNEE (S) : 
SOURCE : 

DOCUMENT TYPE: 
LANGUAGE : 

FAMILY ACC. NUM. COUNT: 
PATENT INFORMATION: 



2003:346818 CAPLUS 
138:323055 

Manufacture of novel sulfate salts of cis- and 

trans- 2 -alkyl -5 -hydroxy-! , 3 -dioxanes 

Piasecki, Andrzej / Burczyk, Bogdan; Sokolowski, Adam; 

Kotlewska, Urszula 

Politechnika Wroclawska, Pol. 

Pol . , 6 pp. 

CODEN: POXXA7 

Patent 

Polish 

1 



PATENT NO. 



KIND DATE 



PL 177120 
PRIORITY APPLN. 
OTHER SOURCE (S) 
GI 



*B1 



19990930 



INFO. 



APPLICATION NO. DATE 



PL 1995-308929 19950602 
PL 1995-308929 19950602 
MAR PAT 138:323055 



CnH 2n +l 




m + 



m 



H 



CnH 2n +l 




OSO3 



m + 



m 



II 



AB Surface-active title salts (I and II; X = Li, K, Cs # Mg, Ca, Ba, ammonium, 
pyridinium; m = 1, 2; n = 7-13) were manufd. by reacting the parent cis-. 
and/or trans-2 - (C7- 13 -alkyl) -5-hydroxy-l , 3 -dioxanes with C1S03H in CC14 in 
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the presence of pyridine, or with S03/pyridine complex, then removing the 
solvent and neutralizing the residue with aq. ale. soln. or suspension of 
alkali metal or alk. earth metal hydroxide, carbonate or bicarbonate , - or 
NH40H. For example, adding 0.0464 mol of S03/pyridine complex at ambient 
temp, in portions to a stirred soln. of 0.0387 mol of a mixt. of cis- and 
trans-2-undecyl-5-hydroxy-l, 3-dioxane in 0.070 dm3 CC14 and 2 .times. 10-3 
dm3 pyridine, stirring the mixt. for 1 h at ambient temp, and 6-8 h at 
.apprx.310.degree.K gave 89% mol . % of a mixt. of cis- and 
trans-2-undecyl-l,3-dioxane-5-sulfate pyridinium salts, m. 
372-376. degree. K and having Krafft point <293. degree. (1% aq. soln.). 
IC ICM C07D319-06 

CC 46-3 (Surface Active Agents and Detergents) 

Section cross-reference (s) : 28 
ST hydroxydioxane undecyl sulfation surfactant manuf ; dioxane 
hydroxy undecyl sulfation surfactant manuf; undecyldioxane 
sulfate pyridinium salt manuf anionic surfactant 
IT Surfactants 

(anionic; manuf. of novel sulfate salts of cis- and 
trans-alkyl (hydroxy) dioxanes as) 
IT 512203-78-0P 512203 - 80 -4P- 512203 -82 -6P 

512203- 84-8P 512203-86-0P 

RL: IMF (Industrial manufacture); PREP (Preparation) 

(cis- and trans-isomer mixt.; manuf. of novel sulfate salts of cis- and 
trans-alkyl (hydroxy) dioxanes) 
IT 259738-92-6P 259738-94-8P 512203-89-3P 

512204- 29-4P 

RL: IMF (Industrial manufacture); PREP (Preparation) 
(manuf. of novel sulfate salts of cis- and trans- 
alkyl (hydroxy) dioxanes) 
IT 512203-78-0P 512203 -80 -4P 512203-82-6P 
512203-84-8P 512203-86-0P 

RL: IMF (Industrial manufacture) ; PREP (Preparation) 

(cis- and trans-isomer mixt.; manuf. of novel sulfate salts of cis- and 
trans-alkyl (hydroxy) dioxanes) 
RN 512203-78-0 CAPLUS 

CN 1, 3-Dioxan-5-ol, 2-undecyl-, hydrogen sulfate, compd. with pyridine (1:1) 
(9CI) (CA INDEX NAME) 

CM 1 

CRN .512203-77-9 " 

CMF C15 H30 06 S 



HO3SO 




(CH 2 ) lQ-Me 



CM 2 

CRN 110-86-1 
CMF C5 H5 -N 



Page 8 searched by Alex Waclawiw 




Gitomer PCT/US03/16819 



RN 512203-80-4 CAPLUS 
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512203-84-8 CAPLUS 

kDEf S)" 5 " 01/ " 2 - Undec y 1 - ^drogen sulfate, barium salt (9CI) (CA 



HO3SO 




(CH 2 ) 10 "~ Me 



'1/2 Ba 



RN 
CN 



512203-86-0 CAPLUS 

INDEX^NAME) ' ^^i"' hydrogen sulfate, ammonium salt (9CI) (CA 
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(CH 2 )io-Me 



NH3 



IT 259738-92-6P 259738-94-8P 512203-89-3P 
512204-29-4P 

RL: IMF (Industrial manufacture); PREP (Preparation) 
(manuf. of novel sulfate salts of cis- and trans- 
alky 1 (hydroxy) dioxanes) 
RN . 259738-92-6 CAPLUS 

CN 1, 3-Dioxan-5-ol , 2-nonyl-, hydrogen sulfate, potassi 
(CA INDEX NAME) 

Relative stereochemistry . 

HO3SO. 



RN 259738-94-8 CAPLUS 

CN 1, 3-Dioxan-5-ol, 2-undecyl-, hydrogen sulfate, potassium salt, cis- (9CI) 
(CA INDEX NAME) 

Relative stereochemistry. . . 



RN 512203-89-3 CAPLUS 

CN 1, 3-Dioxan-5-ol, 2-undecyl-, hydrogen sulfate, lithium salt, cis- (9CI) 
(CA INDEX NAME) 

Relative stereochemistry. 




• K 




• K 
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RN 512204-29-4 CAPLUS 

CN K^EX^ ' 2 - UndeC ^-' h *»*« sulfate, cesium salt, cis- (9CI, 
Relative stereochemistry. 
HO3SO.. 
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0 (CH 2 )l0 



Cs 
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Protein identification b\ peptide mass mapping 
of gel-sepd. proteins wit\ trypsin, followed by , 

resulting peptides by matr\x-assisted laser desoi.L.uu/iunizaaon 
spectrometry (MALDI-MS) . S>s . identification requires measurement 
enough peptide masses to obt\in a definitive matchXwith sequence * 
information recorded in proteYn or DNA sequence databases. However 
competitive binding and ionization of residual surfactant introduced 
tZ?% PAG V^ GE) can inhibit\olid-phase extn. anoW ana" of tr^pt] 
peptides. We have evaluated a novel, acid-labile suAfactant (ALS) as 
alternative \to sodium dodecyl sulfate (SDS) for two-dimensional (2-D) PA<! 
sepn. and MA^DI-MS mapping of proVeins. ALS was substituted for SDS at 
the same concjp. in buffers and gels used for 2-D PAGE.X Manual and 
automated procedures for spot cutting and in-gel digestion were used to 
process Coomassie stained proteins for MS anal. Results indicate that 
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